

















































Gambar 3.1 Diagram Alir Penelitian
3.2	Alat dan Bahan
3.2.1	Alat
Alat – alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah :
Timbangan Analisis 	:Untuk menimbang berat ampas tebu dan zat warna.
Oven 	:Untuk mengeringkan serbuk ampas tebu setelah      didelignifikasi.
Waterbath Kecil (JULABO TWB 12)	:Untuk menjaga temperature yang konstan dalam mengaktifkan ampas tebu (delignifikasi).
Waterbath Besar (ROST FREI)	:Untuk menjaga temperature yang konstan pada pengoperasian kolom (reaktor).
Labu ukur	:Untuk membuat  Zat Warna buatan (artificial).
Sentrifuge	:Untuk memisahkan suspensi (cairan zat warna) dengan padatan (serbuk ampas tebu).
Spektrofotometer (SPECTRONIC 20)	:Untuk mengukur absorban zat warna yang diteliti.
Cuvet	:Untuk pemeriksaan konsentrasi warna dalam spektrofotometer.
Kompor Magnetik	:Untuk menggerakkan magnetic stirrer pada kolom adsorpsi sehingga terjadi pengadukan.
Magnetic Stirrer	:Untuk mengaduk ampas tebu dengan larutan zat warna sehingga tercampur.
pH meter(LUTRON)	:Untuk mengukur derajat keasaman atau basa suatu larutan.
Gelas Kimia	:Tempat untuk mengaktifkan ampas tebu (delignifikasi).
Thermometer	:Untuk mengukur suhu larutan.
Batang Pengaduk	:Untuk mengaduk selama proses pengaktifan ampas tebu (delignifikasi).
Pipet Ukur	:Untuk mengambil sampel dan larutan bahan kimia yang diinginkan.
Kaca Arloji	:Sebagai penutup gelas kimia pada saat delignifikasi.
Kertas Timbang	:Untuk tempat bahan kimia dan serbuk ampas tebu pada saat ditimbang.
Saringan Kawat	:Untuk menyaring serbuk ampas tebu sehingga didapatkan ukuran yang diinginkan.
Blender	:Untuk mengecilkan/membuat serbuk ampas tebu yang diinginkan.                                             
Desikator	:Untuk mengeringkan zat-zat kimia, zat padat beserta tempatnya karena kelembaban dalam desikator diserap oleh bahan pengering yang terdapat dalam desikator.

3.2.2	Bahan
Bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah :
	Zat warna Cibacron Brilliant Red
	Ampas tebu (bagasse)





3.3.1	Pembuatan Larutan Stok Zat Warna Cibacron Brilliant Red
Zat warna yang digunakan dalam penelitian ini adalah zat warna Cibacron Brilliant Red yang kemudian dibuat limbah tekstil buatan (limbah artificial). Pembuatan larutan stock adalah dengan cara menimbang 1 gram zat warna Cibaron Red dan melarutkannya dalam labu ukur 1000 ml dengan aquadest sehingga konsentrasi zat warna tersebut menjadi 1000 mg/L. Jika akan membuat limbah warna dengan konsentrasi 60 mg/L, maka diambil larutan warna dari konsentrasi 1000 mg/L sebanyak 6 ml kemudian dilarutkan dengan aquadest sampai 100 ml dalam labu ukur.
3.3.2	Penentuan Panjang Gelombang Optimum Zat Warna Cibacron Brilliant Red
Penentuan Panjang gelombang optimum untuk zat warna Cibacron Brilliant Red dilakukan dengan menggunakan alat spektrofotometer. Hasil yang diperoleh akan memperlihatkan terdapatnya puncak tertinggi yang ditandai dengan bacaan terbesar pada absorban, dan panjang gelombang dengan absorban tertinggi tersebut akan digunakan pada penelitian selanjutnya.

Penentuan panjang gelombang optimum zat warna Cibacron Brilliant Red :
	Mengatur jarum penunjuk spektrofotometer sampai nol
	Memasukkan larutan blangko (aquadest)  ke dalam sample compartement dan mengatur jarum penunjuk hingga 100 % T
	Mengganti larutan blanko dengan larutan zat warna Cibacron Brilliant Red dan mengukur % transmitannya  pada λ 475 – 520 nm, tiap kali kenaikan λ 5 nm,  % T dari blangko diatur dulu, kemudian membaca absorban dari sampel 
	Membuat grafik absorban terhadap lamda (λ) dan menentukan lamda optimumnya

Hasil yang diperoleh akan memperlihatkan terdapatnya puncak tertinggi yang ditandai dengan bacaan absorban terbesar pada panjang gelombang tertentu, sehingga didapat panjang gelombang optimum untuk mengukur absorbansi zat warna Cibacron Brilliant Red.

3.3.3	Pembuatan Kurva Kalibrasi Konsentrasi Zat Warna
Setelah panjang gelombang optimum zat warna Cibacron diketahui maka dibuatlah kurva kalibrasi. Maksud pembuatan dari kurva kalibrasi adalah untuk mencari hubungan antara absorban(nm) Y  dengan konsentrasi zat warna tekstil (mg/L) X sehingga akan diperoleh suatu persamaan garis. Nilai dari persamaan garis ini akan digunakan untuk menentukan konsentrasi zat warna yang disisihkan oleh ampas tebu (bagasse).
Penentuan kurva kalibrasi zat warna Cibacron Brilliant Red :
	Membuat konsentrasi warna dari konsentrasi 5 mg/L sampai 65 mg/L yang diambil dari larutan stock
	Mengatur jarum penunjuk spektrofotometer sampai nol
	Memasukkan larutan blangko ke dalam sample compartement dan mengatur jarum penunjuk spektrofotometer hingga 100 % T
	Mengganti larutan blanko dengan zat warna Cibacron Brilliant Red dan mengukur % transmitannya pada λ optimum (490 nm)
	membuat grafik absorban terhadap konsentrasi zat warna Cibacron Brilliant Red
	Mencari nilai R2 (nilai koefisien determinasi) dari kurva kalibrasi. Jika nilai R2 sudah mendekati 1 (sekitar 0,99), maka persamaan dari kurva kalibrasi tersebut dapat digunakan untuk mengukur konsentrasi warna untuk penelitian selanjutnya

3.4	Persiapan dan Pengaktifan Ampas Tebu (bagasse)
3.4.1 Persiapan Ampas Tebu
Dalam penelitian ini media yang digunakan untuk mengadsorpsi zat warna adalah ampas tebu. Ampas tebu (bagasse) ini merupakan limbah padat dari industri pembuatan gula. Ampas tebu dapat digunakan sebagai adsorben karena mengandung komponen selulosa dan lignin yang dapat menyisihkan logam berat dan zat warna. 

Untuk mempersiapkan ampas tebu yang akan digunakan dalam penelitian ini adalah ampas tebu yang telah dipisahkan dari kulitnya kemudian dicuci dengan air sampai bersih lalu dijemur di bawah sinar matahari / dioven pada suhu 75 ºC. Selanjutnya ampas tebu tersebut diblender, tujuan pemblenderan ini adalah untuk mengecilkan ukuran ampas tebu kemudian dilakukan penyaringan dengan menggunakan saringan kawat (mesh), tujuan dilakukan penyaringan adalah untuk mendapatkan ukuran diameter ampas tebu yang sama.

3.4.2	Pengaktifan Ampas Tebu (Delignifikasi)
Sebelum digunakan dalam penelitian, terlebih dahulu dilakukan pengaktifan terhadap ampas tebu (delignifikasi). Delignifikasi merupakan suatu proses penghilangan lignin dari jaringan kayu dan serat sehingga hanya meninggalkan selulosanya saja. Dalam proses delignifikasi ini dilakukan dengan berdasarkan pada SII 0443 – 81. Adapun cara untuk mengaktifkan ampas tebu adalah sebagai berikut :
1.	Menimbang ampas tebu yang telah disaring sebanyak 7 gram
2.	Memasukkan ampas tebu dalam gelas kimia. Gelas kimia tersebut dimasukkan dalam waterbath dengan suhu tetap 20°C dan pengerjaan selanjutnya dilakukan dalam waterbath pada suhu reaksi tetap 20°C.
3.	Memasukkan 15 ml larutan natrium hidroksida 17,5% dan mengaduknya dengan menggunakan batang pengaduk selama 4 menit. Menambahkan 10 ml natrium hidroksida 17,5%, mengaduknya selama 3 menit dan menambahkan kembali 10 ml natrium hidroksida 17,5 % dengan pengadukan selama 1 menit.
4.	Mendiamkannya selama 12 menit
5.	Tanpa mengeluarkan gelas kimia dari waterbath, menambahkan 10 ml natrium hidroksida 17,5% dan mengaduknya selama 40 menit.
6.	Melakukan penambahan 3 x 10 ml natrium hidroksida 17,5%  setelah 10 ; 20 ; 30 menit. Membiarkannya dalam waterbath selama 120 menit dalam keadaan tertutup.
7.	Menambahkan 100 ml aquadest dan Membiarkannya selama 120 menit.
8.	Menyaring serbuk yang telah diaktifkan dan mencucinya dengan menggunakan aquadest sampai jernih







3.5.1 Penentuan Karakteristik Ampas Tebu
Untuk mengetahui karakteristik kimia dan fisika maka dilakukan pengujian terhadap ampas tebu (bagasse). Tetapi, karena keterbatasan alat di tempat penelitian maka untuk penentuan karakteristik ampas tebu dilakukan oleh Balai Besar Pulp dan Kertas (BBPK) dan Pusat Penelitian Kimia dan Fisika LIPI.

3.5.2 Penentuan HCl Terbaik
Tujuan dari penentuan konsentrasi HCl terbaik adalah untuk mengetahui konsentrasi HCl yang mendukung terjadinya effisiensi penyisihan zat warna  terbesar dan HCl terbaik ini akan digunakan dalam penelitian utama.

Metodologi Penentuan Konsentrasi HCl Terbaik adalah sebagai berikut :
	Variasi HCl yang digunakan 0,05 M; 0,15 M; 0,25 M; 0,35 M; 0,45 M
	Membuat larutan zat warna konsentrasi 60 ppm dengan mengambil 6 ml zat warna dari larutan stock, menambahkan HCl 10 ml lalu mengencerkan dengan aquadest dalam labu ukur 100 ml
	Menimbang dengan teliti 1000 mg ampas tebu
	Memasukkan zat warna dan serbuk ampas tebu dalam kolom / reaktor
	Mengoperasikan kolom / reaktor dan melakukan pengambilan sampel setiap 25 menit sebanyak 10 ml
	Sampel di sentrifuge selama 5 menit lalu ukur absorbannya dengan spektrofotometer
	Lakukan pengambilan sampel sampai konsentrasi warna tidak berubah

3.5.3 Penentuan Waktu Jenuh
Penentuan waktu jenuh dilakukan untuk mengetahui lamanya waktu yang diperlukan ampas tebu dalam mengadsorpsi zat warna.

Adapun metodologi untuk menentuan Waktu Jenuh ampas tebu dalam mengadsorpsi zat warna adalah sebagai berikut :
	Membuat larutan zat warna dengan konsentrasi 60 ppm dengan cara mengambil 6 ml zat warna dari larutan stock, menambahkan 10 ml HCl lalu mengencerkannya dengan aquadest dalam labu ukur 100 ml
	Menimbang dengan teliti 1000 mg serbuk ampas tebu
	Memasukkan zat warna dan serbuk ampas tebu dalam kolom / reactor
	Mengoperasikan kolom / reactor dan melakukan pengambilan sampel setiap 25 menit sebanyak 10 ml
	Sampel di sentrifuge selama 5 menit dengan kecepatan 2000 rpm, lalu mengukur absorbannya dengan spektrofotometer
	Melakukan pengambilan sampel terus – menerus sampai diperoleh konsentrasi yang konstan..

3.6	Penelitian Utama
Pada penelitian utama ini dilakukan untuk mengetahui kapasitas adsorpsi ampas tebu terhadap zat warna Cibacron Brilliant Red, penggunaan NaOH terbaik dalam proses pengaktifan ampas tebu dan variasi temperatur dalam menyisihkan zat warna.

3.6.1 Reaktor yang Digunakan dalam Penelitian

















6.	Tangki yang menampung air yang keluar dari kolom adsorpsi untuk dimasukkan kembali ke dalam waterbath.

3.6.2 Pengoperasian Kolom Adsorpsi
Pengoperasian reaktor dilakukan dengan cara memasukkan 6 ml zat warna dari larutan stok dan HCl 10 ml ke dalam labu ukur 100 ml, masukkan aquadest hingga volume kerja 100 ml dan masukkan serbuk ampas tebu sesuai dengan variasi berat yang telah ditentukan serta magnetic stirrer dalam reaktor. Atur suhu dengan menggunakan waterbath, letakkan reaktor di atas kompor magnetic stirrer kemudian nyalakan dudukan magnetic stirrer, dudukan ini berfungsi untuk menjalankan strirer yang ada di dalam kolom sehingga terjadi pengadukan.
3.6.3 Penentuan Konsentrasi NaOH Terbaik dalam Proses Delignifikasi
Pada penelitian utama ini, pengaktifan ampas tebu menggunakan konsentrasi 17,5% NaOH. Dan sebagai perbandingan maka dilakukan pengaktifan ampas tebu dengan menggunakan konsentrasi 0,35% NaOH dan tanpa pengaktifan ampas tebu, sehingga dapat diketahui pengaruh pengaktifan dengan menggunakan konsentrasi 17,5% NaOH; 0,35% NaOH; tanpa pengaktifan terhadap penyisihan zat warna oleh ampas tebu dalam kolom adsorpsi.

3.6.4 Penentuan Temperatur dalam Kolom Adsorpsi
Untuk menentukan temperatur terbaik dalam menyisihkan zat warna maka pada penelitian ini digunakan dua temperatur, yaitu pada suhu 25°C (suhu kamar) dan pada suhu 45°C (suhu air buangan industri tekstil, PT. HAKATEX).

3.7	Sampling
Larutan zat warna dengan konsentrasi 60 ppm dan konsentrasi HCl terbaik ditambahkan dengan jumlah ampas tebu sesuai dengan variasi yang telah ditentukan dimasukkan dalam reaktor dan biarkan pada suhu tetap yaitu 25 ºC dan 45 ºC. Pemeriksaan dilakukan setiap 25 menit sampai konsentrasi warna tidak berubah lagi. Hal ini menunjukkan bahwa ampas tebu tersebut sudah jenuh.

Untuk melakukan pemeriksaan sampel dilakukan dengan cara mengambil 10 ml sampel yang berada di kolom dengan menggunakan pipet ukur, selanjutnya sampel di sentrifuge selama 5 menit, kemudian konsentrasi larutan diukur dengan menggunakan spektrofotometer.







pH merupakan istilah umum yang menyatakan derajat keasaman atau basa suatu larutan, sehingga merupakan parameter penting dalam pengolahan air buangan.

3.8.2 Warna
Konsentrsi warna diukur dengan spektrofotometer dengan panjang gelombang terpilih dari penentuan panjang gelombang maksimum

Penentuan konsentrasi warna :
	Mengambil 10 ml sampel dari rekator setiap 25 menit
	Di sentrifuge selama 5 menit
	Mengukur konsentrasi larutan dengan menggunakan alat spektrofotometer
	Membaca absorbannya
	Memplotkan nilai absorban pada kurva kalibrasi yang diperoleh pada pendahuluan

3.9	Penentuan Kapasitas Adsorpsi Ampas Tebu (bagasse)
Penentuan kapasitas adsorpsi ampas tebu ditentukan dengan menggunakan persamaan Freundlich dan Langmuir Isotherm. Tujuan dari percobaan ini adalah untuk mengetahui kapasitas adsorpsi zat warna Cibacron Brilliant Red oleh ampas tebu (bagasse) dan menentukan effisiensi penurunan warna per gram ampas tebu.








X/M 	= jumlah adsorbate (mg) yang diserap per unit berat adsorbent (gr)
	  Ce	= konsentrasi adsorbate pada kondisi setimbang (equilibrium)
	   n	= konstanta 
	  Kf	= konstanta Freundlich (mg adsorbate/gr carbon aktif)









Dimana : X/M	= jumlah adsorbate (mg)  per unit jumlah adsorben (gr)
	    b	= konstanta empiris
	  Ce	= konsentrasi adsorbate pada kondisi setimbang (equilibrium)
	    a	= kapasitas maksimum (mg adsorbate/gr adsorbent)	







Penyiapan Alat dan Bahan
Pengaktifan Ampas Tebu (bagasse)

Penelitian Pendahuluan :
	Penentuan Karakteristik Ampas Tebu





Pengoperasian reaktor pada suhu 25°C dan 45°C pada HCl Terbaik dengan proses delignifikasi ampas tebu menggunakan 17,5 % NaOH
	Variasi berat ampas tebu :  1 gram; 1.5 gram; 2 gram; 2.5 gram; 3 gram; 3.5 gram; 4 gram
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